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ABSTRACT : 

Method for the extraction of constituents of a 
vegetable material with 
selective solvents. 



This method of extraction allows the extraction of (i) 
the proteins, (ii) 

the alcohol -soluble compounds as well as (iii) the lipids 
of a vegetable 

material such as the seeds of bitter lupin or broad beans* 
To this end this 

method consists in the following stages: A) grinding of the 
vegetable material 

to form a powder; B) first solid-liquid extraction to 
extract the lipids, 

consisting in placing the powder in contact with a solvent 
chosen from the 

group consisting of aliphatic alkanes, aromatic alkanes and 
their halogenated 

derivatives; C) second solid-liquid extraction to extract 
the alcohol -soluble 

compounds, consisting in placing the solid product obtained 
in B) in contact 

with an alcoholic solution whose alcohol content is greater 
than 3 0 DEG and D) 

third solid- liquid extraction to extract the proteins 
consisting in placing the 

solid product obtained in C) in contact with an aqueous 
solution with a pH 
greater than 6 . 
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@ Procede d 9 extract1on des constituants d'une matiere vegetale utillsant des solvants selectlfs. 

(57) Proc6d6 d'extraction des constituants d'une 

matiere vegetale utilisant des solvants selectifs. 
Ce procede d'extraction permet d'extraire (i) 

les prolines, (ii) les composes alcooJo-solubles 

ainsi que (Hi) les lipides d'une matiere vegetale 

telle que les graines de lupin amer ou les feves. 

A cet effet, ce procede comporte les eta pes 

suivantes : A) broyage de la matiere vegetale 

pour former une poudre ; B) premiere extrac- 
tion solide-liquide pour extraire les lipides, 

consistent a mettre la poudre au contact d'un 

solvant choisi dans le groupe constitue des 

alcanas aliphatiques, des alcanes aromatiques 

et de leurs derives halogenes ; C) seconde 

extraction solide-liquide pour extraire les 

composes al cool o- solubles, consistant a mettre 

le produit solide obtenu en B) au contact d'une 

solution atcoolique dont le titre est superieur a 

30° et D) troisieme extraction solide-liquide 
r pour extraire les proteines consistant a mettre 
<C )e produit solide obtenu en C) au contact d'une 

solution aqueuse de pH superieur a 6. 



Q. 
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PROCEDE D'EXTRACTION DES CONSTITUANTS D'UNE MATIERE VEGETALE UTILISANT DES 

SOLVANTS SELECTIFS 



La presente invention a pour objet un precede 
industriel d'extraction des differents constituants 
d'une matiere vegetale utilisant des solvants selectifs. 
Ces constituants sont en particulier des lipides, des 
composes aromatiques, des sucres, des alcalotdes 
ainsi que des protein es qui sont extraits de plantes 
ent teres ou d'organes vegetaux tels que les graines 
dans lesquels certains composes se sont accu mules. 

Ce procede d'extraction peut etre utilise, soit en 
vue d'extraire des constituants valorisables de la 
matiere vegetale tels que de I'huile a partir des grai- 
nes de soja ou de lupin ou les proteines, soit d'extraire 
les constituants genants en vue de valoriser ia 
matiere vegetale comme par exemple enlever I'amer- 
tume des concentrats de farine de feves ou des grai- 
nes de lupin. 

L* invention s'applique essentiellement dans le 
domaine agro-alimentaire pour Talimentation 
humaine ou animale. dans te domaine de I'hygiene et 
de la parfumerie ou encore dans ie domaine medical. 

Le procede d'extraction des constituants d'une 
matiere vegetale conforme a I'invention est base sur 
des extractions solide-liquide successives utilisant 
des solvants setectifs de polarite croissante. Ces eta- 
pes d'extraction successives solide-liquide permet- 
tent d'extraire la majeure partie des constituants de la 
matiere vegetale et de valoriser cette derniere et les 
constituants qu'elle renferme. 

Le procede de ('invention comporte tout d'abord 
une etape de broyage de la matiere vegetale (plantes 
entieres ou organes de plantes), une etape d'extrac- 
tion solide-liquide pour extraire les alcaloTdes ou les 
composes alcoolo-solubles (composes aromatiques, 
sucres) constituent cette matiere vegetale en utilisant 
une solution alcoolique dont le titre est choisi supe- 
rieur a 30°, puis une extraction solide-liquide pour 
extraire les proteines de la matiere vegetale en utili- 
sant une solution aqueuse de pH neutre ou bssique. 

L'utilisation d'une solution alcoolique de titre 
superieur a 30 permet de ne soiubiliser que tres fai- 
blement voire memo pas du tout les proteines de ia 
matiere vegetale contrairement a ce qui se passe 
avec une solution alcoolique de titre inferieur a 30. Le 
titre de la solution alcoolique peut alter jusqu'a 100°. 

Afm d'eviter toute solubilisation des proteines 
dans la solution alcoolique, on utilise avantageuse- 
ment une solution alcoolique de titre allant de 50 a 85° 
t par exemple de i'ordr de 70°. Une telle solution 
alcoolique presente en outre une polarite plus elevee 
que la memo solution alcoolique de titre 96° permet- 
tant ainsi d'augmenter la vitesse d'extraction des d li- 
ferents produits ; la polarite d la solution alcoolique 
croft au fur et a mesure que le titre decrott. 

Les alcools utilisables sont des alcools monohy- 



droxyles comportant de 1 a 20 atomes de carbone. De 
pref6rence, on utilise I'alcool ethylique bien que 
d'autres alcools tels que I'alcool m6thylique ou iso- 
propylique peuvent etre utilises. 

5 L'extraction solide-liquide avec la solution alcoo- 

lique permet de debarrasser la matiere vegetale en 
poudre des produits genants tels que les alcaloTdes et 
les composes aromatiques. La matiere solide obte- 
nue contient la majeure partie ou la totalite des pro- 

10 teines de la matiere vegetale traitee. 

L'extraction solide-liquide avec la solution 
aqueuse de polarite superieure a celle de la solution 
alcoolique permet une solubilisation des proteines 
vegetates. Cette solution de proteines peut alors etre 

is concentree soit de facon a obtenir les proteines sous 
forme de poudre par atomisation ou lyophitisation, 
soit sous forme isolee et purifiee par ultra-filtration. 
Les concentrats ou les isolats proteiques ainsi obte- 
nus sont utilisables en alimentation humaine ou ani- 

20 male. 

La solution aqueuse utilisee pour soiubiliser les 
proteines est de I'eau ou une solution saline basique 
dont le pH est choisi entre 6 et 1 4 et de preference de 
7 a 11. La basicite de la solution aqueuse peut etre 

25 ajustee grdce a de la soude ou de la potasse. 

Pour des raisons de rentabilite industriel le (cout 
faible et rendement eleve), le procede de I'invention 
comporte deux vari antes de mise en oeuvre selon que 
la matiere vegetale a traiter renferme une faible 

30 teneur en lipides (au plus egale a 25% du poids de 
matiere seche) ou une gnande quantite de lipides. 

Selon une premiere variante, le procede de 
I'invention permet l'extraction des constituants d'une 
matiere vegetale contenant principalement (i) des 

35 proteines et (ii) des alcaloldes ou des composes al- 
coolo-solubles ; il comporte les etapes suivantes : 

a) - broyage de la matiere vegetate pour former 
une poudre, 

b) - premiere extraction solide-liquide pour 
40 extraire les alcaloTdes ou les composes alcoolo- 
solubles consistant a mettre la poudre vegetale 
au contact d'une solution alcoolique dont le titre 
est superieur a 30 Q , 

c) - seconde extraction solide-liquide pour 
45 extraire les proteines consistant a mettre le pro- 

duit solide obtenu en (b) au contact d'une solution 

aqueuse de pH superieur a 6. 

Lorsque la matiere vegetale ainsi traitee renf rme 
des traces de lipides, ceux-ci peuvent alors etre 
so extraits a partir de la solution alcoolique. A cet effet, 
on ramene le titre d la solution alcoolique a un 
valeur au plus egale a 30, notamment par distillation 
ou dilution avec de I'eau, puis on met en contact fa 
solution alcoolique obtenue en b) avec un solvant 



BNSOOCID: <EP <*U1672A1_U> 



'■ i 

3 EP 0 441 672 A1 4 



organique choisi dans le groupe constitue des alca- 
nes aliphatiques, des a I canes aromatiques et de I urs 
derives halogenes ; c type de solvant de polarite 5 
inferieure a celle de la solution alcoolique permet la 
solubilisatton des lipides. 

Selon une seconde variante de mise en oeuvre, 
le procede de ('invention permet ('extraction des cons- 
tituents d'une matiere vegetale contenant principale- 10 
ment (i) des proteines, (ii) des aicaloTdes ou des 
composes alcoolo-solubles et (iii) des lipides ; il 
comporte les eta pes suivantes ; 

A) - broyage de la matiere vegetale pour former 

une poudre, 15 

B) - premiere extraction solide-liquide pour 
extraire les lipides, consistant a mettre ta poudre 
vegetale au contact d'un solvant choisi dans le 
groupe constitue des alcanes aliphatiques, des 

al canes aromatiques et de leurs derives haloge- 20 
nes, 

C) - seconde extraction solide-liquide pour 
extraire les aicaloTdes ou les composes alcoolo- 
solubles, consistant a mettre le produit soiide 
obtenu en B) au contact d'une solution atcootique 25 
dont le titre est superieur a 30°, et 

D) - troisieme extraction solide-liquide pour 
extraire les proteines consistant a mettre le pro- 
duit soiide obtenu en C) au contact d'une solution 
aqueuse de pH superieur a 6. 30 
Selon une troisieme variante de mise en oeuvre, 

le procede de I'invention permet I'extraction des cons- 
tituants d'une matiere vegetale contenant principale- 
ment (i) des proteines, (ii) des aicaloTdes ou des 
composes alcoolo-solubles et (iii) des lipides; il 35 
comporte les 6 tapes suiv antes : 

A') - broyage de la matiere vegetale pour former 

une poudre, 

B') - premiere extraction solide-liquide pour 
extraire simultanement les lipides et les alcaloT- 40 
des ou les composes alcoolo-solubles consistant 
a mettre la poudre vegetale au contact d'un 
melange de deux solvants. Tun des solvants etant 
choisi dans le groupe constitue des alcanes ali- 
phatiques, des alcanes aromatiques et leurs deri- 45 
ves halogenes et ('autre solvant etant une 
solution alcoolique dont le titre est superieur a 
30°, et 

C) - seconde extraction solide-liquide pour 
extraire les proteines consistant a mettre le pro- so 
duit soiide obtenu en B') au contact d'une solution 
aqueuse de pH superieur a 6. 
Dans cette troisieme variante, les lipides sont 
extra its du milieu liquids obtenu en B') en y rajoutant 
de l'eau de maniere a obtenir un titre en alcool de 30° 55 
au plus et en realisant une extraction liquide-liquide 
de ce milieu par un solvant choisi dans le groupe 
constitue des alcanes aliphatiques, des alcanes aro- 
matiques et de leurs derives halogenes. 

Les alcanes utilises pour la solubilisation des lipi- 



d s, aussi bien dans le cas de I'extraction solide-li- 
quide que dans le cas de ('extraction liquide-liquide, 
comportent de 1 a 20 atomes de carbone. Comme 
alcanes utilisables dans I'invention, on peut citer 
I'hexane, le benzene, le toluene, le dichloromethane 
etle trichloro 112, trifluoro 112 ethane connu sous le 
nom de flugene 113-E. 

Dans le tourteau proteique obtenu apres les dif- 
fe rentes extractions solide-liquide, on peut avanta- 
geusement reincorporer des lipides. Ceci perm t 
d'obtenir, d'une part, des tourteaux contenant des 
proteines et des lipides debarrasses des aicaloTdes 
ou composes aromatiques et, d'autre part, de pouvoir 
reincorporer les memes lipides que ceux extra its du 
vegetal, ma is a des taux drfferents, ou d'autres lipides 
torsque Ton envisage ^utilisation de ces produits en 
diet6tique. 

Afin de faciliter les extractions solide-liquide de la 
matiere vegetale, on peut effectuer un compactage de 
la poudre vegetale ; la cohesion du compactage peut 
etre assures a I'aide d'un liant notamment de qualite 
alimentaire lorsque les constituents extraits de la 
matiere vegetale sont destines a ('Industrie agro-alw 
mentaire. Ces Hants sont en particulier les alginates 
et les derives cellulosiques comme les carboxyme- 
thylcelluloses. 

Ce compactage permet d'eviter Tencrassement 
des colonnes d'extraction par des poudres trop fines 
ainsi qu'une repartition homogene de ia densite des 
particules dans ces colon nes. 

Le procede de I'invention est applicable a tout 
produit d'origine vegetale, et est utilisable dans tous 
les appareillages classiques, par exemple les colon- 
nes a flux pulse. Les colonnes pulsees utiiisees pour 
I'extraction solide-liquide en con tin u comprennent 
habituellement un decanteur superieur, un fQt muni 
d'un garnissage constitue par exemple de plateaux 
de type disques et couronnes, et un decanteur infe- 
rieur. Dans une telle colonne, la poudre eventuelle- 
nent compactee est introduce dans le decanteur 
superieur et elle circule dans la colonne A contre-cou- 
rant du solvant introduit dans te decanteur inferieur. 
La pulsation assure une fluidisation total e de la pou- 
dre et une circulation facile de cette derniere. 

Lorsque I'extraction est realisee au moyen d'un 
liqutde sous pression, on peut u til is er par exemple les 
appareillages decrits dans le document W087/0 1299. 

On peut aussi eviter le compactage et utiliser une 
autre methods qui consiste a broyer le produit d 
depart dans le solvant utilise pour la premiere extrac- 
tion solide-liquide (solution alcoolique et/ou alcanes), 
a une granulomere comprise entre quelques micro- 
metres et quelques dizalnes de micrometres qui faci- 
literait entre autre s la liberation des lipides contenus 
dans des vesicules de quelques micrometres de dia- 
metre moyen) et a separer les deux phases solvant et 
soiide dans un appareil centrifuge continu a bol tour- 
nant par exemple. On peut alors etre amend a prevoir 
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dans ce dernier appareil : 2 sorties liquide et 1 sortie 
solide dans Id cas ou il y a demixion d'une partie des 
huiles. 

D'autres caracteristiques et avantages de I'inven- 
tion apparattront mieux d la lecture des exemples sui- 
vants, donnes & titre illustratif et non Hmitatif. 

EXEMPLE 1 



d'alcaloTde, un extrait alcoolique con tenant la total ite 
des alcaloides et aromes presents dans les graines, 

5 et un tourteau proteique qui contient toutes les proli- 
nes, mais qui est debarrasse de Tamertume caracte- 
ristique des graines de lupin amer. 

Ainsi, !e procede de I'invention permet de vaiori- 
ser trois sortes de produits des graines de lupin : 

io I'huile, les alcaloldes et les prolines. 



Cet exemple concerns le traitement des graines 
de lupin amer qui sont actuellement difficilement valo- 
risables d cause de la presence d'alcaloides et de 
composes responsables de feur amertume. 

On broie tout d'abord les graines de lupin amer d 
I'aide d'un broyeur Buhler-Miag modele M LI 204 de 
maniere a obtenir une poudre dont la granulomere 
est inferieure d 100 micrometres. 

A cette poudre, on ajoute un leant constitue par 
una carboxymethyiceJIulose de sodium de qualite all- 
mentaire commercial isee sous la reference 7LXF en 
quantite representant 0,5% en poids de la poudre 
obtenue precedemmenL On ajoute egalement de 
I'eau de maniere 6 obtenir une teneur finale en eau du 
melange de 14%. 

On compacte alors ce melange avec un compac- 
teur granulateur Aiexanderwerk type WP 50N/75 en 
reglant la pression & 85,10 s Pa et en choisissant une 
grille dont I'ouverture de maille est de 2 mm. 

Dans ces conditions, on obtient des granules non 
friables ayant la forme d'un parallelepipede rectangle 
de dimensions 1mmx2mmx2mm. 

On soumet ensuite ces granules d trois extrac- 
tions solide-liquide en utilisant des solvents de pola- 
rite croissante constitues respectivement par de 
I'hexane, de I'alcool 6thylique de titre 70° et de I'eau 
ajustee k pH=7 grace d une solution de NaOH a 40g/l. 

La premiere extraction solide-liquide pennet 
d'extraire les lipides des graines de lupin ; elle 
consiste & mettre les granules obtenus au contact de 
I'hexane de facon d solubiliser les lipides dans ce der- 
nier. 

Les lipides sont separes de la solution hexanique 
par evaporation de I'hexane. 

Le produit solide issu de cette premiere extraction 
solide-liquide est mis au contact de la solution ethyli- 
que a 70° de facon a. y solubiliser la total ite des alca- 
ldes et des composes aromatiques presents dans 
les graines de lupin. 

Les alcaloldes et ces composes aromatiques 
peuvent etre separes de la solution alcoolique par 
evaporation de I'alcool et distillation fractionnee. 

L tourteau solide obtenu apres les deux extrac- 
tions solide-liquide ci-dessus est mis en contact avec 
I'eau ajuste A pH=7, de facon & solubiliser les pro- 
lines. A partir de cette solution, les proteines peu- 
vent etre lyophilisees ou atomisees. 

La mis n oeuvre du procede de ('invention per- 
met ainsi d'obtenir une huiie de lupin sans trace 



EXEMPLE 2 

Cet exemple concerne le traitement des farines 

15 de feves en vue d'en extraire les composes respon- 
sables de leur amertume. 

La farine de feves a ete obtenue par broyage de 
feves seion une granulomere de 15 & 30 microme- 
tres. A la poudre obtenue, on ajoute 0,5% en poids de 

20 liant 7 LXF et 14% en poids d'eau, puis on compacte 
la farine de feves a I'aide d'une presse & compacter 
de marque Aiexanderwerk type WP50 en reglant la 
pression a 50.1 0 5 Pa et en choisissant une grille dont 
I'ouverture de maille permet I'obtention de granules 

25 de 2 millimetres de diametre. 

On met ensuite en contact les granules de poudre 
de feves ainsi obtenus avec de I'alcool ethyl ique de 
titre 70° en utilisant un rapport en poids granules/sol- 
vant de 1/1 0. On agite le melange pendant 1 0 minutes 

30 puis on separe la poudre du solvant par filtration. 

Dans ces conditions on a extrait la total ite des 
composes responsables de I'amertume des farines 
de feves. 

Le produit solide obtenu lors de cette premiere 

35 extraction solide-liquide est alors mis au contact 
d'eau ajustee a pH=7 de facon a solubiliser les pro- 
teines des feves. Ces proteines peuvent etre obte- 
nues d i'etat de poudre par atomisation ou 
lyophilisation. La farine de feves ainsi obtenue peut 

40 etre utilisee en alimentation humaine, 

Dans cet exemple, on n'effectue pas d'extraction 
solide-liquide a: I'hexane du fait que les feves ne 
contiennent que 1 a 2% en poids de matiere seche de 
lipides, cette etape d'extraction a I'hexane n'etant pas 

45 rentable du point de vue Industrie!. 

La recuperation de I'huile contango dans les 
feves peut se faire & partir de la solution alcoolique a 
laquelle on ajoute de I'eau afin d'abaisser te titre de 
cette solution £ 30°. On effectue ensuite une extrac- 

so tion liquide-Jiqutde a I'hexane en mettant en contact la 
solution alcoolique de titre faible avec de I'hexane afin 
de solubiliser les lipides dans I'hexane. 

La separation des lipides de I'hexane se fait 
comme dans I'exempl 1 . 

55 

Revendicatf ns 

1. Procede d'extraction des constituents d'une 
matiere vegetale contenant principalement (i) des 
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prolines et (ii) des alcaloTdes ou des composes 
alcoo-solubles, comportant les etapes suivantes: 

a) - broyag de la matiere vegetale pour for- 5 
mer une poudre, 

b) - premiere extraction solide-liquide pour 
extraire les alcaloTdes ou les composes alcoo- 
lo-solubles consistant a mettre ta poudre 
vegetale au contact d'une solution alcootique 10 
dont le titre est choisi superieur a 30°, et 

c) - seconde extraction solide-liquide pour 
extraire les prolines consistant a mettre le 
produit solide obtenu en (b) au contact d'une 
solution aqueuse de pH superieur a 6. 15 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en 
ce que la matiere vegetale renfermant des traces 
de lipides, on amene le titre de la solution alcoo- 
lique a une valeur au plus egale a 30 puis on met 20 
en contact la solution alcoolique obtenue en b) 
avec un solvant choisi dans le groupe constitue 

des alcanes aliphatiques, des alcanes aromati- 
ques et de leurs derives halogenes en vue 
d'extraire de la solution alcoolique tes lipides. 25 

3. Proc6de d'extraction des constituants d'une 
matiere vegetale contenant principaloment (i) des 
proteines, (ii) des alcaloTdes ou des composes al- 
coolo-solubles et (iii) des lipides, comportant les 30 
etapes suivantes ; 

A) - broyage de la matiere vegetale pour for- 
mer une poudre, 

B) - premiere extraction solide-liquide pour 
extraire les lipides, consistant a mettre la pou- 35 
dre vegetale au contact d'un solvant choisi 
dans le groupe constitue des alcanes alipha- 
tiques, des alcanes aromatiques et de leurs 
derives halogenes, 

C) - seconde extraction solide-liquide pour 40 
extraire les alcaloTdes ou les composes alcoo- 
lo-solubles. consistant a mettre le produit 
solide obtenu en B) au contact d'une solution 
alcoolique dont le titre est superieur a 30°, et 

D) - troisieme extraction solide-liquide pour 45 
extraire les proteines consistant a mettre le 
produit solide obtenu en C) au contact d'une 
solution aqueuse de pH superieur a 6. 

4. Procede d'extraction des constituants d'une so 
matiere vegetale contenant principalement (i) des 
proteines, (ii) des alcaloTdes ou des composes al- 
coolo-solubles et (iii) des lipides ; ii comporte les 
etapes suivantes : 

A') - broyage de la matiere veg6tale pour for- 55 
mer une poudre, 

B') - premiere extraction solide-liquide pour 
extraire simultanement les lipides et les alca- 
loTdes ou les composes alcoolo-solubles 
consistant a mettre la poudre vegetale au 



contact d'un melange de deux solvants, Tun 
des solvants etant choisi dans le groupe cons- 
titue des alcanes aliphatiques, des alcanes 
aromatiques et leurs derives halogenes et 
I'autre solvant etant une solution alcoolique 
dont le titre est superieur a, 30°, et 
C) - seconde extraction solide-liquide pour 
extraire les proteines consistant a mettre le 
produit solide obtenu en B') au contact d'une 
solution aqueuse de pH superieur a 6. 

5. Proced6 selon la revendication 4, caractsrise en 
ce que Ton extrait les lipides du milieu tiquide 
obtenu en B') en y ajoutant de I'eau de maniere 
a obtenir un titre en afcool de 30° au plus et en 
realisant une extraction liquide-liquide de ce 
milieu par un solvant choisi dans le groupe cons- 
titue des alcanes aliphatiques, des alcanes aro- 
matiques et de leurs derives halogenes. 

6. Procede selon I'une quelconque des re ve indica- 
tions 2 a 5, caracterise en ce que le solvant utilise 
pour ('extraction des lipides est un alcane alipha- 
tique. 

7. Procedd selon Tune quelconque des revendica- 
tions 2 a 5, caracteris6 en ce que le solvant utilise 
pour I'extraction des lipides est de I'hexane. 

8. Procede selon Tune quelconque des re vend i ca- 
tions 1 a 7, caracterise en ce que le titre de la 
solution alcoolique est egal a 70°. 

9. Procede selon Tune quelconque des revendica- 
tions 1 a 8, caracterise en ce que la solution 
alcoolique est une solution ethylique. 

10. Procede selon I'une quelconque des revendica- 
tions 1 a 9, caracterise en ce que Ton concentre 
la solution aqueuse renfermant les proteines. 

11. Procede selon t'une quelconque des revendica- 
tions 1 a 10, caracterise en ce que Ton ajoute un 
liant a la poudre de matiere vegetale puis on la 
compacte, avant d'effectuer les extractions so- 
lide-liquide. 

12. Procede selon Tune quelconque des revendica- 
tions 1 a 10, caracterise en ce que Ton broie la 
matiere vegetale dans le solvant utilise pour la 
premiere extraction solide-liquide. 

13. Proced6 selon Tun quelconque des revendica- 
tions 1 a: 12, caract6rise en ce que la matiere 
vegetale est constitute par d s graines. 
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